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(57) Abstract 

In a process for applying substances to fibre materials and textile substrates from a fluid phase, in which a supercritical 
fluid or a liquefied gas or gas mixture is used as the fluid, the substances are dissolved in the liquid or supercritical fluid and, by 
altering the process parameters, are applied to the fibre material or the textile substrate and/or introduced into the fibre material 
or textile substrate. Materials are used which modify the processing and/or utilisation properties of the fibre materials or textile 
substrates. 

(57) Zusammenfassung 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zum Aufbringen von Substanzen auf Fasermaterialien und textile Substrate aus flui- 
der Phase, bei dem als Fluid ein flberkritisches Fluid bzw. ein verflflssigtes Gas oder Gasgemisch verwendet wird, die Substanzen 
in dem fltlssigen bzw. flberkritischen Fluid gelSst werden und durch Verfinderung der Verfahrensparameter auf das Fasermaterial 
bzw. das textile Substrat aufgebracht werden und/oder in das Fasermaterial bzw. in das textile Substrat eingebraclrt werden, wo- 
bei Wirkstoffe verwendet werden, die die Verarbeitungs- und/oder die Gebrauchseigenschaften der Fasermaterialien bzw. der 
textilen Substrate modiflzieren. 
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Verfahren zum AUfbrinaen von Substanzen — au* — Faser- 
materialjen und textile Su bstrate 

Die Erf indung betrifft ein Verfahren zum Aufbringen von 
Substanzen auf Fasennaterialien und textile Substrate 
aus fluider Phase, bei dem als Fluid ein iiberkritisches 
Fluid oder ein verfliissigtes Gas oder eine verf liassigte 
Gasmischung verwendet wird. Dieses Aufbringen wird im 
folgenden als Impragnieren bzw. Impragnierung bezeich- 
net. Es werden dabei Substanzen verwendet, die die Ver- 
arbeitungs- und/oder die Gebrauchseigenschaften der 
Fasennaterialien bzw. der textilen Substrate modifi- 
zieren. Solche Substanzen werden im folgenden als "Wirk- 
stoffe" bezeichnet. 

Anwendung iiberkritischer Fluide in dem Sinne, dafi Chemi- 
kalien (Wirkstoffe) auf ein Substrat aufgebracht werden, 
sind nur wenig bekannt. Hierbei handelt es sich urn das 
Aufbringen von Dispersionsf arbstof fen auf Synthesefasern 
(DE-A-39 06 724) oder von Wirkstoffen auf Thermoplaste 
(DS-A-4 598 006). 
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ein Verf ah- 



— f -r* rr,rrr« si- 

ren auf zuzeigen, das text ile Substrate 

a-w~ "lac hung unter 

• • t-P5ctilen Substraten oder Garnen «xx * 

beitung verleiht. 

- « dieser Aufgabe dienea die Mferteale des 
Zur Losung dieser ^u^-y 

Anspruchs !• 

Bel de» erfindungsge^e. Verfanren handelt es .1*- 

iiberkritischer Fluide, auch als supe- 

kntiscae F « verfiiissigten Gasen als Tra- 

-'fS; S dan auf das F aser*aterial bzw. 
Tda^ext^ ^s«a t aufzubringenden wirfcstoff . *» 
auf das textile s wirkst off unter Van- 

diesen (Dtuck , ^eratur, auf 

r° n -n del ?J^li Faser»ateri.lien bzw. testilen 
bzw. in den J""*"" fiberkritischen Fluiden 

° der fl0SSi9eD 

zt -s-Ln, die du.cn entsprecnende *,derung 
^Trucks und Snderung - r e r atu ; - - 
tischen Punkt gebracht werden. Hxer nenm 
ZTZ Sj ste,e besondere W seeigenschaften an. 

.• •. d«r Erfindung wird dadurcn erreicht, daB das 
Das Ziel der Ertmaung textile Substrat 

zu i^gnierende ^^"^ ^ Gasgem isch, 
in einem DruckbehHlter mit emem Gas Oder fca g 
L aT uberkritieche Bedingungen gebracht wxrd oder 
terf lassigt wird und dae d n Wirkstoff last, in Kontakt 
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gebracht wird, und daJ3 durch Variation der Zusammen- 
setzung des Fluids die Wirkstoffe in bzw. an den zu 
behandelnden Fasermaterialien bzw. textilen Substraten 
abgelagert werden und ihn n damit die gewunschten Eigeri- 
schaften verleihen. 

Naeh dem erf indungsgemaBen Verfahren konnen alle tex- 
tilen Materialien verschiedenster Konstitution effektiv 
mit Wirkstoffen versehen werden. Ein besonderer Vorteil 
dieser Verfahrensweise liegt darin, daB eine gewunschte 
Endeigenschaft dem Textil, z.B. einer bereits" konfek- 
tionierten Ware, "just-in-time" verliehen werden kann. 

Aus der Auswahl erreichbarer Effekte sind einige bei- 
spielhaft angeftthrt. So konnen ktinstliche Duft- und 
Aromastoffe auf textilem Material aufgebracht werden 
(z.B. Duftnoten auf Seidenblumen ) . Es wird durch die 
erfindungsgemSBen Vorgehensweise an den textilen Mate- 
rialien eine Depdtwirkung fur den Wirkstoff vermittelt, 
so daB iiber einen langen 2eitraum hinweg z.B. Duft- 
stoffe von dem Textilgut (z.B. Schals, Taschentiicher) 
abgegeben werden konnen. 

Andere Moglichkeiten, den Komfort von Bekleidungstex- 
tilien zu erhohen, liegen in der Moglichkeit- etwa in- 
sektenabweisende Mittel in das Fasermaterial einzu- 
bringen, was besonders fur Freizeitbekleidung inte- 
ressant ist. Analog lassen sich UV-Absorber am. Textil 
verankern. Dadurch etwa kann an Miitzen, Hiiten oder son- 
stiger Freizeitkleidung ein gewisser Sonnenschutz fur 
den Benutzer als auch fur das Fasermaterial eingearbei- 
tet werden. Ein solcher lichtschtitzender Effekt kann 
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saltan mxt einer Farbung durchgefuhrt weraen h.e.oe 
bewirkt der Zusatz eines hydrophobe* Lichtschutzm.-te.s 
euBerdem, daB in Art einer Carrier-FSrbung bei anson- 
sten gleichen verfahrensbedingungen. ein tieferer Faro- 
ton an der Mare erzielt wird. 

Dariiberhinaus lassen sich etwa Bakterizide und m- 
aizide etc. aufbringen, was Or den Einsatz m »ea,- 
zinischen Bereichen (Kliniken) genutzt werden kanr., 
derart etwa, daB verbandsmaterial «... sterili Si erenc 
Oder Bit den HeilungsprozeB fSrdemden Wirkstof fen be- 
laden werden. Shnliches gilt ebenso toe da* Aufbrmgen 
etwa antibakterieller Wirkstoffe auf Wischtttcher uno 
Vliese etc. In solchen Fallen koiamt die schon bei aer 
Parfumierung angesprochene Depotwirkung zu* Tragen m 
technischen Textilsektor WSnnen analog etwa AntifouUr.g- 
mittel ait Langzeitwirkung am bzw. im Textil verankert 
werden. 

Als Vorteil des erfindungsgemaBen Verfahrens ist anzu- 
fuhren, daB die Wirkstoffe, z.B. Spinnpraparationen, 
Schlichten bzw. Avivagen, in besonders gleichmaBxger 
Verteilung auf Fasermaterialien bzw. die textilen Sub- 
strate aufgebracht werden kann, wodurch sich besonaere 
Verarbeitungsvorteile ergeben. 

Als weitere Vorteile sind anzusehenr 

daB bei dem erf indungsgemaBen Verfahren kein 
Abwasser anfSllt, 

- daB bei Verwendung von C0 2 als Fluid das Fluia 
toxikologisch und okologisch vSllig unbedenklich 
ist, 

- daB Fluid und behandeltes Substrat nach Beendxgung 
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des Impragniervorgangs auf einfache Vfeise und 
vollstandig voneinander zu trennen sind, 
daB das behandelte Substrat aus de:n 
erfindungsgemSBen ProzeB gebrauchsf ertig erhalten 
wird, daB z.B. keine Trocknung erforderlich ist, 
daB nach dem vorliegenden Verfahren sehr kurze 
Behandlungszeiten resultieren, 

daB das Fluid regeneriert und in einem Kreispr6ze3 
zuriickgewonnen und wieder eingesetzt warden kann, 
daB iiberschiissig eingesetzte wirkstoffe auf 
einfache Weise zuriickgewonnen werden. 

Ein ftir die Durchftihrung des Verfahrens geeignetes 
Apparatesystem ist schematisch in der einzigen Fig, 
dargestellt . 

In der schematischen Darstellung ist ein textiles Sub- 
strat 1 auf einer Farbehtilse 2 in einem Autoklav 3 an- 
geordnet, in dem sich ein tiberkritisches Fluid, befin- 
det. Der Autoklav 3 weist an seiner Wandung eine Hei- 
zung 4 auf. Im unteren Teil des Behalters ist unterhalb 
des textilen Substrats 1 ein Riihrwerk 5 angeordnet. 
Kohlendioxid aus einem Vorratstank. 6 gelangt iiber eine 
Leitung 12, ein Absperrventil 7, einen Filter 8, einen 
Kpmpressor 9, ein Rucks chlagventil 10 in den Autoklaven 
3. An der Leitung 12 ist ein Manometer 14 mit einem 
Druckbereich bis 600 bar angeschlossen. Die Leitung 12 
und der ManometeranschluB sind an eine Eintritts leitung 
16 des Autoklaven 3 angeschlossen. Die Austritts leitung 
18 aus dem Autoklaven 3 ftthrt liber eine Berstscheibe 20 
und ein Expansionsventil 22 in ein ExpansionsgeffiB 24. 
Ein typischer Betriebsdruck im Autoklaven 3 betrSgt ca. 
300 • 10 5 Pa (300 bar). Der Autoklav 3 ist fur einen 
maximalen Druck von 500 * 10 5 Pa (500 bar) ausgelegt. 
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erlSutert: 
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Ausfiihrungsbeispiele 



tmpragnieren von Polyester (PES, mit Duftstoffen: 

5 29 g PES-Echtheitsgevebe werden auf die Farbehiilse ta 
lut Ltaven gewioKelt und der Auto*lav -* L- . 3«, 
propylacetat (Fa. Hills) versehen. Es wird it CO be 
50^C befttllt, ansoalieBend unter Ruhren auf 120 -C und 
245 . 10 5 Pa (245 bar) eine Stunde behandelt.- Nach ae* 
Exoandieren wird das PES-Gewebe fcurz «Lt « ^ 
spilt. Das Gewebe entfaltet im verschlossenen Gef*B 
JLttrto den Duft des Kiechstoffes (s. a. D.fferen- 
tialthermo-Analyse) . 

Impragnieren von Seide: 

2,8 g Maulbeerseide, geeignet zur Erstellung von Kinst- 
Uchen Blumen wird analog zu obigem Beisprel laprag- 
niert, aber nicht mit Ethanol abgewaschen. Das erhalte- 
ne Gewebe duftet intensiv nach Pbenylpropylacetat. 



impragnieren von Polypropylen (PP)-Gewebe: 

PP-Gewebe wird i. Autoklaven mit Butylhydro^anisol 
(BHA) r einem Alterungsschutz, bei 100 -C und 250 -10 
Pa (250 bar) CO. behandelt und anschlieBend auBerUch 
mit Etaanol abgespttlt. Chromatograpnische analyse an 
Estrakten derartig behandelter Materialien ze lg t die 
Anwesenheit von BHA an. 



J 
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Impragnierendes Farben von Polyester (PES)-Gewebe: 

2 g Gewebestreifen aus PES werden mit Dispersionsfarb- 
stoff und 0,5 % Lichtschutzmittel UV-Absorber Eusolex 
(Fa. Merck) in den Autoklaven gegeben und 1 Min. bei 
300 • 10 5 Pa (300 bar) bei 120 °C behandelt, wobei an- 
schlieflend der C0 2 -Druck in Schritten von 5 * 10 Pa 
(5 bar) abgelassen wird. Die behandelten Proben zei'gen 
neben einer hSheren Farbtiefe eine urn etwa 0,5 Einhei- 
ten verbesserte Echtheit im Xenonlichttest im Vergleich 
zu Farbungen ohne den Zusatz des hydrophoben Schutz- 
mittels. Das erhaltene gefarbte Gewebe zeichnet sich 
nach visueller Abmusterung durch einen tief eren Farbton 
aus, als ein ohne UV-Absorber behandeltes Material. 

Impragnieren von Garnen mit Schlichtesubstanz: 

4 g Baumwollgarn werden mit Silikonol, geeignet als 
textiles Schlichtemittel, in den Autoklaven gegeben und 

5 Min. bei 250 • 10 5 Pa (250 bar) C0 2 -Druck und 80 °C 
behandelt. Nach Entspannen des Gasdrucks wie im vorigen 
Beispiel und Entnahme des behandelten Gams weist es 
eine gleichmaV3ige Auf lagerung des Silikonwirkstoff s auf 
und zeigt in Reibungsversuchen gegeniiber dem unbehandel- 
ten Material ausgezeichnete Gleiteigenschaften. 
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p a -hp>ntanpprache 



1. 



2. 



3. 



4. 



5. 



6. 



Verfahren zu» Aufbringen von Substanzen 

. , mrt textile substrate aus flulder 

materialien und textlie 

Phase, bei dem als Fluid uberkritisches Fluid 
bzw. ein verflUssigtes Gas Oder Gasgemisch verwen- 
det wird, die substanzen in dem flussigen bzw. 
uberkritischen Fluid gelost werden und durch Ver- 
Mnderung der verfahrensparameter auf das Faser- 
^terial bzw. das textile Substrat 
werden und/oder in das Fasermaterial bzw. a > das 
textile Substrat eingebracht werden, wobe-i Wi- 
s^fe verwendet werden, die die Verarbeitungs- 
und/oder die Gebrauchseigenschaften der Faser- 
materialien bzw. der textilen Substrate rtui- 
ziereii. 

verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, 
daB als Fluid Kohlendioxid eingesetzt vird. 

verfahxen nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekenn- 
zeichnet, daS dem Fluid Moderators zugesetzt 

werden . 

verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 3, da- 
durch gekennzeichnet, daB die zu behandelnden 
textilen Materialien bereits konfektioniert sind. 

Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 3, da- 
durch gekennzeichnet, daB die zu behandelnden 
textilen Materialien kttnstliche Blumen, oder 
Vliesmaterial darstellen. 

verfahren nach einem der Ansprttche 1 bis 5, da- 
durch gekennzeichnet, daB die einzusetzenden 
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Wirkstoffe aus den Klassen der Lichtschutzmittel, 
W ichroachungsmittel, Hydrophobierungsmittel, 
Schlichten, Avivagen, Praparationen, Flammschutz- 
'mittel, pharmazeutischen Wirkstoffen, Antistatika, 
Anti-Schadlingsmittel, Bakterizide oder Bakterio- 
statika, Parfume, Klebstoffe, Geschmacks- und 
Riechstoffe u. dgl. sind. 

7. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 6, da- 
durch gekennzeichnet, daJ3 mehrere Wirkstoffe 
gleichzeitig auf die Fasermaterialien bzw. auf die 
textilen Substrate aufgebracht werden. 

8. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 7, da- 
durch gekennzeichnet, daB simultan mit Farbstoffen 
auch Wirkstoffe auf die Fasermaterialien bzw. 
textilen Substrate aufgebracht werden. 

9. verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 8, da- 
durch gekennzeichnet, daB durch Zusatz einer hydro- 
phoben Komponente zu einem dispersionsf arbstoff- 
haltigen, iiberkritischen Farbebad ein farbver- 
tiefender Effekt an der so behandelten Ware er-. 
zielt wird ( Carrieref f ekt ) . 

10. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 9, da- 
durch . gekennzeichnet, daB der Druck, bzw. das 
Vo lumen bzw. die Temperatur wahrend bzw. am Ende 
der Behandlung variiert wird. 

11. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 10, da- 
durch gekennzeichnet, daB die textilen Substrate 
einer Behandlungsdauer von ca. 1 bis 5 Min. 
ausgesetzt werd n, und daB anschlieBend der 
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Gasdruck entspannt wird* 

12 Verfahren nach Anspruch 11, dadurch gekennzeich- 
net, daB die Behandlung in einem Teriiperaturbereich 
zwischen ca. 50 •C bis 120 »C erfolgt. 

13 verfahren nach Anspruch 11 oder 12, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB das Aufbringen der Substanzen 
unter einem Fluiddruck zwischen 245 ♦ 10 Pa (245 
bar) und 300 • 10 5 Pa (300 bar) erfolgt. 
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Art" 


Kamzdcbnnng itr Verfffentlldiiing" , ant* nforfcriich miter Angibt ier miflgebUchtnTdle" 




X 


DE,A,2 853 066 (WINSEL AUGUST) 
26, Junf 1980 

slehe. Selte 9, Absatz 4; AnsprUche 


1-14 
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US, A, 4 598 006 (SAND) 
1. Jull 1986 
in der Anmeldung erwahnt 
siehe das ganze Dokunent 
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P.X 


INTERNATIONAL DYER 

Bd, 177, Nr. 8, August 1992, LONDON GB 
Selte 12 , XP291977 

BERNARD KRAMRISCH 'Dyeing technical fibres 
in supercritical carbon dioxide' 
siehe das ganze Dokunent 
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* Besonderc KategorfenvQn aa g cg ebca en VertffentUdnmgen 10 t 

*A* YerWrentUchung, (tit den aUgemetaca Stud teTcdmlk 
iefalert/abcrnlcfat nis besonders bedeutsaa anasean 1st 

*E* Uteres Doknraent, das jedoch erst em Oder nadi tea tntema- 
tianalen AumcUedatua verSffeatUcht warden 1st 

*L* VertffeatUehimg, die grtaet at, etoen Pr^ttosanraucfa 

tatllehtuu^datvim elnet asscren In RedierdMabericat 8^ 

Mnatealfirft^ 

and era besaaderen Grand aagegebea 1st (wie tnsgpnzMt) 
*0* VerWfentlicfaung, die sich asf tint allndlicae Oftabarang, 
«ue Beantzuag. etae AnssteUnng Oder nndert Maftaahacn 
btdeht 

*P* Vcrtffmtttchnng, die vor dem totOTattontkn Aame lded* 
tarn, aber nach lea beansnnxebtan Pnorttaaataa *»ofieM- 
Uc&t warden 1st 



, die nach dea intern atioaalen An- 
meldedanm odcr dem Prtorititsdatum verftffentiidjt warden 
bt and nh der AnmeMung nlefat JtoWdlert, soadern nar mm 
VentiBdnlt des der Erfindn&g zsgrandetiegcndefl Prinzfns 
Oder der thr z&gnmdeUegenden Tbeorie aagegebea 1st 
V VerMtentHchung von besondcrer BedentenK die ^jsp«j^ 
te Erfindaag kann nieht als sen Oder aaf erfiadertscfaer T%ng- 
kdt bernhend betradbtet warden 
*Y* VerOrTcntiicntmg von besondcrer Bedeutnaa; die beansnrndh 
te Erfindaag kann nkbt als aaf erfinderlsebet Titi^tett be- 
rnhend betrachtct warden, wean die VermtentUchtmg alt 
elncr oder aearerea anderea VerfiffentDcnnnRen dieser Kate- 
gsrle In Verbindoag gebracht wtrd and diese Verbiadang fur 
afaen Facfaaaaa Bueliegead 1st 
»eV Vero^reatflcaaitg, die Mltgiled dersdbea PateatfamOie ist 
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DE A 4 004 111 (DEUTSCHES 
TEXTILFORSCHUNGSZENTRUM NORD-WEST EV) 

23. August 1990 

siehe das ganze Document 

nc i 3 906 737 (DEUTSCHES 
TEXTILFORSCHUNGSZENTRUM NORD-WEST EV) 
13. September 1990 
siehe das ganze Document 

gt&S&SSJB^**** EV) 

6. September 1990 

stehe das ganze Dokument 

np- a 3 906 724 (DEUTSCHES 
TEXTILFORSCHUNGSZENTRUM NORD-WEST EV) 

13. September 1990 

in der Anmeldung ervrahnt 

siehe das ganze Dokument 
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